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Abstract 



Poly(meta-phenylene isophthalamide) comprising encapsulated filler, a process for the preparation of these 
compositions by addition of the filler to the polymer solution before precipitation, and molded articles prepared from 
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Des poly(meta-phenylene isophtalamides) sont 
utiles dans une grande variete d ■ applications industriel- 
les. Les remarquables caracteristiques de comportement de 
ces polymeres sous contrainte et a des temperatures ele- 
vees les out rehdus utiles sous la forme de coussinets, 
de joints, d'isblateurs electriques, d'ailettes et roues 
de compresseurs, de pistons et segments, d'engrenages, 
de guides pour fils, de cames, de garnitures de f reins 
et.de garnitures d'embrayages. Ces polymeres sont souvent 
prepares sous la forme de poudres capables de coalescence. 
Les poudres peuvent Stre mises a la forme finale desiree 
par des techniques de moulage ou elles peuvent §tre mises a 
des formes de "base, telles que des "baguettes, des tubes 
et des feuilles, que I'on peut usiner ensuite a la forme 
finale desiree. 

II est souvent souhaitable d'incorporer des 
charges dans des compositions de poly(meta-phenylene iso- 
phtalamide) avant de les transformer a leur forme finale 
ou a leur conformation desiree * Par exemple, 1" incorpora- 
tion de graphite dans une .poudre prevue pour une surface 
de palier fournit un effet lubrifiant qui ameliore les 
caracteristiques d'usure. De tels additifs ont ete incor- 
pores anterieurement par melange avec la poudre de poly- 
(meta-phehylene isophtalamide) capable de coalescence 
avant la mise a une forme de base ou la fabrication d'un 
article moule final. Toutefois, 1 "utilisation de tels 
additifs a ete accompagnee dusqu»a present d'une perte 
excessive de resistance mecanique dans 1' article fabrique 
final. II existe done un besoin concernant une matiere 
a base de poly(meta-phenylene isophtalamide) capable de 
coalescence et contenant de plus. fortes proportions d'addi- 
tif que ce qui etait possible anterieurement sans degra- 
dation des proprietes physiques de 1' article moule. 

La present e invention concerne une poudre 
de poly(meta-phenylene isophtalamide) capable de coales- 
cence contenant des proportions exceptionnellement elevees 
de charge , un procede pour preparer cette poudre capable 
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de coalescence et des articles de forme determinee prepares 
a partir d'elle. 

Plus particulierement , la presente invention 
concerne une composition constituee essentiellement d*une 
5 poudre capable de coalescence et densifiable de poly(meta- 
phenylene isophtalamide) ayant une masse volumique de 
1,0 a 1,30 g/cm^ environ qiiand elle est pressee en une 
pref orme et une masse volumique quand elle est frittee 
d'au moins environ 1,24 g/cm^, et de 1 a 75% environ en 
10 poids, par rapport au poids total de la composition, 

d r un additif en particules, 1' additif ayant ete present 
durant la precipitation du poly (met a-phenylene iso- 
phtalamide). 

L 1 invention concerne aussi un procede per- 

15 fectionne de preparation d , une poudre capable de coalescen- 
ce et densifiable de poly (m6t a-phenylene isophtalamide) 
a partir d'une solution de 0,5 a 5»0# environ en poids, 
par rapport au poids total de la solution, de poly(meta- 
phenylene isophtalamide) dans un solvant choisi parmi 

20 le dimethylformamide et le dime thylacet amide en amenant 
la solution en contact avec de l f eau de maniere a former 
une bouillie; en agitant la bouillie; et en filtrant 
ensuite la bouillie de maniere a recueillir des particules 
solides de poly(meta-phenylene isophtalamide); caracte- 

25 rise en ce qu'il comprend l 1 addition a la solution de 

poly(meta-phenylene isophtalamide) de 1 a 75% environ d'un 
additif en particules, par rapport au poids combine de 
poly(meta-phenylene isophtalamide) et d 1 additif , avant 
la mise en contact de la solution avec I'eau pour precipi- 

30 ter le polymere. 

L 1 invention concerne aussi un article de forme 
determinee constituee essentiellement de particules soli- 
des coalescees et densifiees de poly (met a-phenylene iso- 
phtalamide) ayant une masse volumique d'au moins 

35 1,24 g/cm^ produit en comprimant une poudxe capable de 

coalescence et densifiable decrite ci-dessus en soumettant 
la poudre a une pression de formage d'au moins 69 MP* 
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de maniere.a obtenir une preforme ayant une masse volu- 
mique d f au'moins environ 1,0 g/cm 5 et en frittant la 
preforme par chauffage a une temperature comprise entre 
250 et 350°C environ de maniere a obtenir V article de 
forme determinee. 

La presente invention est basee sur la decou- 
verte que I 1 addition de charges modif icatrices au poly- 
(meta-phenylene isophtalamide) est remarquablement plus 
efficace quand la charge est ajoutee a une solution du 
polymere avant la precipitation et la formation de 
particules du polymere. 

Le procede pour .preparer le poly(meta- 
phenylene isophtalamide) utilise dans la presente inven- 
tion peut etre le mgme que celui utilise dans la techni- 
que et decrit, par exemple, dans le brevet des E.U.A. 
N° J 965 236 de Turnbull, incorpore ici par reference. 
Comme indique dans ce brevet, des poudres de poly- 
(meta-phenylene isophtalamide) capables de coalescence 
sont preparees a partir d'une solution du polymere dans 
un solvant tel que du diriethylacetamide (MAC), la solu- 
tion etant combinee avec un precipitant tel que de l'eau 
pour donner une bouillie de polymere. La bouillie est 
ensuite f iltree , • lavee et sechSe pour donner un gftteau 
de filtration qui est broye et tamise a la grosseur 
desiree de particules. 

Selon la presente invention, l'additif en 
particules desire est incorpore par addition a la solu- 
tion de polymere avant la precipitation. On peut utiliser 
dans la presente invention une grande variete de matieres 
de charge ou d'additifs, comprenant, par exemple, des 
metaux finement divises, des oxydes de metaux, des 
mineraux, des matieres abrasives comme du carbure de 
silicium et des diamants, du graphite, du verre, du t 
bi sulfur e de molybdene, de la cryolithe, du nitrure de 
bore, du sulfure de fer, de ^argile, du mica, de la 
vermiculite, du kaolin, d 1 autre s polymere s en particules 
comme du polytetrafluoro&thylene et des melanges de 
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n'importe lesquelles / matieres precedentes. La grosseur 
de particules de l'additif n'est pas un aspect critique 
de 1' invention et variera avec le "but envisage pour 
l'additif. 

5 Les additifs sont incorpores par un appareil 

de melange classique quelconque ayant une action de 
cisaillement suffisante pour disperser unif ormement I'ad- 
ditif dans toute la solution de polymere. Dans un mode 
de mise en oeuvxe prefere de l 1 invention, de l'eau, le 

10 precipitant normal pour le polymere, est ajjoutee a la 
solution de polymere avant melange de l'additif, en 
quantites inferieures a celle necessaire pour precipiter 
le polymere a partir de la solution. Ces quantites depen- 
dront evidemment de la solution particuliere dont il 

15 s'agit, mais sont generalement d'. environ 20% ou moins. 

Les charges sont ajbutees a raison de 1 a 
75% environ* On ohtient peu d'effet avantageux avec une 
quantite de charge inferieure a 1% et des quantites de 
charge superieures a 75% ont tendance a deprecier la 

20 quality des produits finis resultant de la present e 

invention. De preference, l'additif en particules consti- 
tue de i2 a 60% environ du poids combine du polymere et 
de la charge o Parmi les nombreuses charges qui peuvent 
gtre utilisees dans la preparation de ces poudres de 

25 poly(meta-phenyl£ne isophtalamide), des metaux, des 

oxydes de metaux, le graphite, le hisulfure de molybdene, 
le polytetrafluoroethylene et l'argile sont preferes 
dans la presente invention. Le graphite est particuliere- 
merit prefere en raison de son effet lubrifiant sur les 

30 produits finis prepares a partir des particules de 
resines capahles de coalescence. 

Apres addition de la matiere de charge, la 
solution de poly(meta-phenylene isophtalamide) est mise 
en contact avec le precipitant, filtree, lavee, sechee 

35 broyee conform6ment aux procedes utilises anterieure- 
ment pour la preparation de ces poudres. Le plus fre- 
quemment, la solution est ajjoutee a de I'eau. Toutefois, 
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au lieu d'ajouter la solution de polymere a de l f eau ou 
a un autre non-solvant pour le polymere, on peut outer 
rapidement un precipitant a la solution de polymere en 
agitant, ou un courant de la solution de polymere avec 
5 la charge peut Stre melange avec le courant de precipi- 
tant tandis qu'on agite energiquement. Des caracteristi- 
ques d'ecoulemeirt parti culierement bonnes sont o"btenues 
dans le polymere precipite quand le precipitant est 
maintenu i une temperature de 10 a 30° C environ. 
10 Les poudres en particules capable s de 

coalescence selon la presente invention different nota- 
blement des melanges sees de poly (met a-phenylene iso- 
phtalamide) et de charge connus anterieurement dans la 
technique. Les presentes poudres font montre d'une 
15 homogeneite entre le polymere et la charge qu'il n'etait 
pas possible d'obtenir anterieurement. Cette homogeneite 
resulte de l^nrobage partiel ou total des particules 
de charge par le polymere resultant de. la co-precipitation 
de la charge et du polymere. Cet enrobage permet l'in- 
20 corporation de quantity sensihlement plus grandes de 
l 1 additif sans compromettre la capacite de coalescence 
et de densification de la poudre en articles moules. 
Avec un melange a sec des additif s et en particulier du 
graphite v 1* additif a tendance a adherer a la surface des 
• 25 particules de resine, gSnant la coalescence et conduisant 
a des proprietes physiques inf erieures dans les articles 

moules finals. 

Un autre avantage des presentes compositions 
par rapport a celles connues anterieurement est une 

30 meilleure susceptibilite de fa$onnage. les presentes par- 
ticules donnent une bonne fluidite a la poudre et 
peuvent Stre manipulees f acilement en utilisant un 
equipement de traitement automatique. L 1 additif , etant 
enrobe dans le .polymere, ne presente aucune tendance a 

35 se separer des particules du polymere, difficulte souvent 
rencontree dans le cas d f additif s melanges a sec. 
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Le procede de preparation des presents ar- 
ticles permet une productivity accrue par utilisation 
plus efficace tant des matieres premieres que de l 1 ins- 
tallation. Les pertes de matieres de charge par segre- 

5 gation durant la fabrication et par adherence des par- 
ticules de charge aux appareils de melange sont sensi- 
blement eliminees. De plus, on a trouve que, avec la 
presence de l'additif dans une solution de polymere, il 
faut moins d'eau pour la precipitation des particules 

10 de resine. Cette quantite reduite de liquides de fabrica- 
tion rend la recuperation du solvant plus rapide et 
plus economique, avec des economies dans le cotit du 
recyclage allant jusqu'a 50%. Des economies supplementai- 
res sont realisees par 1 1 elimination de I'equipement 

15 de melange a sec. 

Les articles moules prepares a partir des 
particules de polymere selon 1' invention presentent des 
proprietes physiques ameliorees. Ces dernieres compren- 
nent une resistance mecanique accrue pour des teneurs en 

20 graphite comparables. De plus, les articles moules 

prepares a partir des presentes compositions font montre 
d'une resistance superieure k l'absorption d'eau, carac- 
teristique d'une importance primordiale dans la determi- 
nation de la stabilite dimensionnelle d f un article 

25 fabrique. 

L' invention est illustr6e encore par les 
exemples particuliers suivants. Dans ces exemples, le 
poly(meta-phenylene isophtalamide) est prepare confor- 
mement aux procedes decrits dans le brevet des E.U.A. 

30 E° 3 287 324 de Sweeny. Le polymere est obtenu initiale- 
ment sous la forme d'une solution ayant une concentra- 
tion nominale de 19% de polymere et de 9% de chlorure 
de calcium dans du N,N-dimethylacetamide comme solvant. 
Dans les exemples, cette solution sera appelee la solu- 

35 tion de resine de base. 

Experiences comparatives A a C 

La solution de resine de base est diluee 
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avec du MAC supplement aire de maniere que la concentra- 
tion du polymere soit de 2,7% en poids. Deux courants, 
la solution de resine de base diluee et de I'eau comme 
precipitant, sont refoules simultanement dans une zone 
5 de melange turbulent dans laquelle le polymere precipite. 
Le rapport des deux courants est tel que la phase liquide 
finale contienne 33% en poids de-DMAC. Le polymere est 
recueilli par filtration et on elimine le DMAC par 
lavage en remettant le polymere en bouillie dans de 

10. I'eau plusieurs fois jusqu'a ce que la teneur en MAC 
soit inf erieure a 0,1% en poids. Le polymere est ensuite 
seche toute une nuit a 130°C dans un four a circulation 
d'air. Le polymere seche est ensuite hroye et passS a 
travers un tarnis U.S. H° 35 (0,50 mm d'ouverture) de 

15 : maniere a donner une resine a mouler. Des charges sont 
melangees a sec avec la resine a mouler avant la fabrica- 
tion. Des proprietes typiques de trois compositions, 
moul6es en utilisant les techniques decrites dans le 
hrevet des E.U.A. U°. 3 925 323 » sont indiquees dans le 

20 Tableau I. Les preformes sont comprimees en utilisant 
une pression de 303 MPa, sechees toute une nuit a 240° C, 
chauff ees a 300°C pendant 30 minutes et fritt6es pendant 
1,5 heure a 300°C sous une atmosphere d 1 azote. 

TABLEAU 

25 Charge Resistance 

^ , Type/% en a la trac- Allongement 

Exemple tion (MPa) (%) 



A neant 121 4,8 

B Graphite/12 64,8 2,9 

30 C PTFE b V*2 64,1 2,8 

a) Valeurs indiquees dans Vespel^ Parts Bulletin 
Er06470, .E.I. du Pont de ffemours and Company, Inc. 
. h) Polytetrafluoroethylene 
TTyT^EFLES 1 a 4 : 
55 Des suspensions de particules de charge dans 

une solution de resine diluee sont preparees en diluant 
la solution de resine de "base avec du DHAC et en melan- 
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geant ensuite la charge dans la solution diluee. Ainsi, 
la solution de resine de base est diluee avec du MAC 
et melangee avec du graphite pour preparer une solu- 
tion, qui contient 2,7% en poids de resine et une quan- 
5 tite de graphite convenable pour en donner 12% dans le 
produit resine. On ajoute la suspension a une solution 
de precipitant qui est agitee a une vitesse petite a 
moyenne dans un melangeur, typiquement a un debit d f addi- 
tion d'environ 15 cm^/min. Le produit est recueilli par 
10 filtration sur un entoxmoir de Biichner. Le gftteau mouille 
de solvant est soumis a une expression en utilisant une 
' protection dentaire en caoutchouc, avec ensuite remise 
en houillie trois fois avec de I'eau dans un melangeur* 
Le gftteau ayant subi cette expression est seche dans 
15 une etuve a vide a 200°C toute une nuit et est ensuite 
divise en petits fragments dans un melangeur pour essais. 
La poudre est mise sous la forme d'feprouvettes de trac- 
tion comme spScifie dans la norme ASOM E8 par compression 
d»a"bord a 414 MPa et ensuite frittage lihre dans une 
20 atmosphere d ? azote a 300°C pendant 1,5 heure. 
EXITCELES 5 a 8 : 

On repete le mode operatoire general des 
exemples 1 a 4, a ceci pres que du MAC est inclus dans 
la solution de precipitant* 
25 EXEMPLES 9 a 14 : 

On repete le mode operatoire general des 
exemples 1 a 4, a ceci pres qu'on utilise aussi de l f eau 
pour diluer la solution de resine de "base. 
EXEMELES 15 a 21 : 

La solution de resine de "base diluee conte- 
nant des particules de charge en suspension est agitee 
a une vitesse petite & moyenne dans un melangeur et on 
ajoute rapidement de l'eau comme precipitant sous la 
forme d'une pluie. Le recueil et l f evaluation du produit 
35 sont effectu^s comme dans les exemples 1 a 4. 

Dans le Tahleau II suivant, on indique les 
solutions de polymere, les solutions precipitantee et 
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les proprietes des articles moules pour les exemples 1 a 21. 

TABLEAU II 
Solutions de polymere 







Concentration 


Charge/ 


Quant it e 


? 


Exemple 


V/o en .poioL&y 


\jo en. pox&sj 






1 


2,7 


Graphite/12 


200 




2 


2,7 


PTFE/12 


200 




3 


' 2,7 


Graphite/30 


250 


IU 




2,7 


M0SV6O 


250 




5 


2,7 


Graphite/12 


200 




6 


2,7 


Graphite/30 


250 




7 


2,7 


Graphite/30 


250 




8 


2,7 


Graphite/12 


250 




9 


. 2,7 


POIFE/12 


250 


10 


2,9 


FEFE/12 


250 




11 


2,9 


PTEE/12 


250 




12 


2,9 


Graphite/30 


250 




13 


. 2,9 


Graphite/30 


250 


20 


14 


2,7 


Graphite/60 


250 


15 


2,7 


Graphite/30 


250 




16 


2,7 


n Celite n a) 
545/30 


250 




17 


2,7 


MoS^O 


300 


25 


18 


2,7 


MoSg/AO 


300 


19 


2,7 


MoS^O 


300 




20 


2,7 


Clay/30 


250 




21 


2,7 


Clay/50 . 


250 



a) "Celite" est une marque deposee de 
30 Johns-Manville Corporation. 
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Solutions precipitantes 

Exemple Quantite Temperature initiale 

(cm 3 ) CO) 



1 




300 




90 


2 




250 




90 


3 




125 




23 


4 




150 

300 (a > 
300^ 
300 (c) 
300< d > 


23 


5 




50 


6 
7 
8 




23 
23 
23 


9 




100 




23 


10 




150 




23 


11 




125 




23 


12 




125 




23 


13 




110 


environ. 


0 


14 




120 




23 


15 




125 




23 


16 




300 




23 


17 




500 




23 


18 




500 




23 


19 




500 




23 


20 




300 




23 


21 




300 




23 




(a) 


84% H 2 0, 


16% IMAC 






00 


65% H 2 0, 


35% IMAC 






(c) 


60% H 2 0, 


40% IMAC 






(d) 


75# H 2 0, 


25% IMAC 
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Proprietes des articles moules 

Hesistance a. la traction Allongement 
Exemple (MPa) (%) 



I 117 3» 4 
5 2 148 5j6 

5 95,8 2,7 

4 102 2,0 

5 121 4,0 

6 104 : . 2,9 
10 7 108 2,8 

. 8 124 4,0 

9 125 5,0 

10 107 

II 92,4 3,2 
15 12 120 3,6 

13 122 3,8 

14 86,9 1*5 

15 99,3 2,8 

16 . 82,7 3,1 
20 17 1°° 2,1 

18 - 112 2,8 

19 119 3,9 

20 119 3,1 

21 80,Q 1»6 



25 EXEMPLE 22 ':- 

" Une solution de resine de "base (293 kg) est 
.diluee avec du imp (1653 kg) et de l'eau (293 kg) de 
maniere a produire une solution diluee de polymere con- 
tenant 2,7% en poids de polymere. Dans cette solution 
30 diluee de polymere, on melange du graphite "Airspun" 
de Dixon (7,72kg). La solution diluee de polymere et 
de l'eau comme precipitant sont refoulees simultanement 
dans une zone de melange turbulent dans laouelle le 
polymere preoipite. Le- rapport des -deux courants est 
35 tel que la phase liquide finale contienne 45% en poids ^ 
de MAC. Le polymere est. recueilii par filtration, lave 
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jusqu»a ce qu'il soit sensihlement exempt de DNAC par re- 
mise en "bouillie dans I'eau plusieurs fois et ensuite 
seche toute une nuit a 130°C dans un four a circulation 
d'air. Le polymere seche est broye et passe a travers 

5 un tamis U.S. N° 35 (0,50 mm d'ouverture) pour dormer une 
resine a mouler. Le poljmere est moule en une eprouvette 
et essaye comme indique dans les exemples 1 a 4. On 
trouve que le produit moule, qui contient 12% en poids 
de graphite, a une resistance a la traction de 114 MPa, 

10 un allongement de 4,5% et une masse volumique a l'etat 
fritte de 1,384 g/cm 5 . 
EXEKPLE 23 : 

On repete le mode operatoire general de 
I'exemple 22, a ceci pres que de la poudre de resine 

15 de fluorocarbure DLX-6000 de Du Pont (7,72 fcg) est melangee 
dans la solution diluee de polymere avant la precipita- 
tion du produit, au lieu du graphite. On trouve que le 
produit, qui est une resine a 12% en poids de fluoro- 
carbure, a une resistance a la traction de 9^,5 MPa, 

20 un allongement de 3 $2% et une masse volumique a l*etat 
fritte de 1,377 g/cm 5 . 
Exemnle 25 et experience comparative D 

Dans l'exemple 25 et l f experience comparative 
D, on effectue une serie de comparaisons entre une com- 

25 position selon la presente invention contenant 30% de 
graphite enrobS et une composition selon la technique 
anterieure contenant 12% en poids de graphite incorpor6 
par melange a sec. Des echantillons de chaque composition 
sont moules a quatre pressions d 1 agglomeration differentes 

30 pour 1' operation de prefoxmage. Ces pressions sont 
les suivantes : 

A : 103 MPa 
B : 207 MPa 
C : 310 MPa 

35 D : 414 MPa 

Le preformage est suivi d f un cycle de frittage de 1,5 heuxe 
a 300°C dans une atmosphere d f azote. On evalue les articles 
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moules resultants et les resultats des essais sont resumes 

dans le Tableau III, 

TABLEAU III 

Pression de Experience Exemple 25 

5 pref ormage comparative D . (30% de gra- 

(-12% de gra- phite enrobe) 
pb.it e) 

Resistance a la A 37,9 78,6 

10 traction (MPa) B 47,6 88,9 

C 58,7 9^,0 

D 62,7 86,1 

Allongement A 1,5 1,9 

15 00 B 1,5 2,3 

C 1,9 2,1 

D .2,2 2,0 

Masse volumique A 1,315 1,471 

(g/cm 5 ) B 1,355 1,495 

20 C 1,375 1,496 

d • 1,377 1,494 

Eetrait (largeur) A 6,2 4,7 

(90 B 3,4 2,4 

C 3,0 1,6 

25 D 2,8 1,4 

Eetrait (longueur) A 7,3 5,4 

(%) B 4,9 3,4 

C 4,2 2,8 

D. 4,0 2,4 

50 Les compositions enrobees selon l'invention 

presentent des proprietes superieures avec une teneur en 
charge plus elev^e et il y a moins de variation dans les 
proprietes dans la region superieure des pressions 
d ' agglomer ationo 
35 Eacemples 26-27 et experience com-barative E 

Dans les exemples 26 et 27, les melanges 
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de polymere et d 1 additif des exemple s 22 et 23 sont mis 
sous la forme de disques pour des essais d 'absorption 
d f eau. Pour I'experience comparative E f on utilise le 
melange de resine de 1* experience comparative B. Des 

5 disques de 25*4- mm de diametre et de 6,25 smi d'epaisseur 
sont formes par moulage et plonges dans de l ? eau a la 
temperature ambiante. On mesure le gain de poids aux 
intervalles de temps rapport es dans le Tableau IV 
suivant. La petite vitesse d'absorption de l*eau par 

10 les compositions moulees de la presente invention con- 
tribue a la stabilite dimensionnelle dans des articles 
formes de ces resines quand ils sont, exposes a de l'air 
d'humidite variable « 



TABLEAU IV 
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% de Rain de poids 






Heures 


24 


336 


1056 


1656 


2000 


Experience 










10,41 


comparative E 


1,90 


6,81 


9,32 


10,12 


Exemple 26 


0,22 


0,92 


1,73 


2,25 


2,50 


20 Exemple 2? 


0,18 


0,78 


1,47 


1,90 


2,12 



EXMPLE 28 : 

On dilue la solution de resine de base avec 
du MAC et de l'eau de maniere a obtenir une solution 
contenant 2,7% de polymere et 15% d'eau. On ajoute du 

25 graphite a cette solution en quantite convenable pour 
en obtenir 12% en poids par rapport au pol^oaere. On 
ajoute cette suspension (250 cm^) a de l»eau (140 cm^) 
a la temperature ambiante agitee moderement dans un 
melangeur. Le produit recueilli, obtenu par filtration, 

30 lavage a I'eau et sechage, est coupe dans un melangeur 
a I'etat d'une poudre qui rouleo Une duree d'ecoulement 
a volume donne de 62 secondes est mesuree en laissant 
couler 5 cm^ de resine par un orifice etalonne avec 
une particule abrasive d'emeri normalisee N° 150 (norme 

35 ASTM B213.48). L'ecoulement est exprime par rapport a 
un volume de base de 25 cm^. On trouve que la resistance 
a la traction et l f allongement de cette composition sont 
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de 121 HPa et de 5,8%. 
EIFiHiE 29 

Oil dilue la solution de resine de "base avec 
du methanol- de maniere a obtenir line solution contenant 
2,7% de polymere.. On ajoute du graphite a cette solution 
en quantite convenable pour en obtenir 30% en poids par 
rapport au polymere. On ajoute cette solution (211 cm ) 
a du methanol (390 cm^) agite moderement dans un melangeur 
pendant une minute environ. La concentration de EMAC 
dans le liquide est d' environ 38% en poids. On recueille 
le produit par filtration, lavage au methanol, sechage 
a 200° C dans une etuve a vide toute une nuit et decoupage 
dans un melangeur. La duree d'ecoulement pour la poudre 
est de 135 secondes, sa masse volumique apparente est 
de 0,17 g/cm^ et sa resistance a la traction et son 
allongement a l'etat moulS sont de 123 MPa et 4,3%. 
E3CEMPLE3 30 a 32 : 

On dilue la solution de resine de base 
avec ETCAC et de l'eau de maniere a obtenir une solution 
contenant 2,7% de polymere et 15% d'eau. On ajoute du 
graphite a cette solution en quantite convenable pour 
en obtenir 30% en poids par rapport au polymere. On 
ajoute cette suspension (250 cm 5 ) a de l'eau (200 cm ) 
agitee moderement dans un melangeur. L'eau utilisee comme 
precipitant est mainteirae a des temperatures initiales 
diff erentes dans les exemples 30, 31 et 32 comme indique 
dans le Tableau T. Dans ces essais, la concentration 
de MAC dans le filtrat est de 45% en poids. Le polymere 
est recueilli et evalue et les resultats sont resumes 
dans le Tableau T. 

■ TABLEAU 7 
Temperature du precipitant (°C) 
Exemple Initiale Finale 

30 10 32 

5-1 20 40 

32 30 . 47 
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TABLEAU V (suite) 

Ex Die Ecoulement d'un Masse volumique Besistance 

p voltuae donne de apparente de la a la Allon- 

poudre poudre , traction gement 

(secondes) (g/cnr) (MPa) (%) 



30 67 0,35 41,4 0,9 

31 75 0,27 79,3 2,0 

32 120 0,20 95,9 2,5 
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RETEHJDi CATIONS 

1. TJne poudre de pbly(meta-phenylene isophtal amide) 
capable de coalescence et densifiable ayant une masse 
volumique de 1.,0 a 1,3g/cm^ environ quand elle est 

5 pressee en une pref orme et xme. masse volumique quand elle 
est frittee d'au moins environ. 1 , 24 g/cm 5 et comprenant 
de 1 a 75% environ en poids, par rapport au poids total 
de la composition, d'un additif en particules, l f additif 
ayant ete present durant- la precipitation du poly(meta- 

TO phenylene isophtalamide). 

2. TJne composition selon la revendication 1, 
caracterisee en ce que 1» additif en particules constitue 
de 12 a 60% du poids de la composition. . 

3. TJne composition selon la revendication 1, 

15 caracterisee en ce que 1» additif en particules est choisi 
parmi les metaux, les oxydes de metaux, le graphite, le 
bisulfure de mblybdene, le polytetrafluoroethylene et 
l'argile. 

4. TJne composition selon la revendication 3* 

20 'caracterisee en ce que 1 'additif est constitue essentiel- 
lement de graphite* 

5* TJne composition selon la revendication 3* 
caracterisee en ce que 1» additif est constitue essentielle- 
ment de bisulfure de molybdene. 

25 6. TJn procede pour la preparation d'une poudre de 

poly(meta-phenyletie isophtalamide) capable de coalescence 
et densifiable a partir d'une solution de 0,5 a 5»0% 
environ en poids , par rapport au poids total de ia "solu- 
tion, de poly(meta-phenylene isophtalamide) et d f un sol- 

30 vant choisi parmi le dimethylf ormamide et le dimethylaceta- 
mide, selon lequel on met la solution en contact avec 
de l'eau de maniere' a former une bouillie; on agite la 
bouillie; et ensuite on filtre la bouillie de maniere 
a recueillir des particules solides de poly(meta-phenylene 

35 isophtalamide); caracterise en ce qu'on a^oute a la solu- 
tion de poly(meta-phenylene isophtalamide) de 1 a 75% 
environ d f un additif, par rapport au poids combine de poly- 
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(meta-phenylene isophtalamide) et l f additif, avant de 
mettre la solution en contact avec l'eau pour precipiter 
le polymere. 

?• Un procede selon la revendication 6, caracte- 
5 rise en ce qu'cn choisit I'additif dans le groupe constitue 
par les metaux, les oxydes de metaux, le graphite, le 
Msulfure de molybdene, le polytetrafluoro ethylene et 
l f argile. 

8* Un procede selon la revendication 7, caracte- 
10 rise en ce que l'additif est constitue essentiellement de 
graphite. 

9« Un procede selon la revendication 7* caracterise 
en ce que l^dditif est constitue essentiellement de 
bisulfure de molybdene. 

15 10. Un article de forme determinee constitue 

essentiellement de particules solides coalescees et densi- 
fiees de poly(meta-phenylene isophtalamide) ayant une 
masse volumique d f au moins 1,24 g/cm^ produit en pressant 
une poudre capable de coalescence et densifiable contenant 

20 de 1 a 75% environ en poids, par rapport au poids total 
de la composition, d'un additif en particules, en sou- 
mettant la poudre a tine pression de formage d'au moins 
69 MPa de maniere a ohtenir une preforme ayant une 
masse volumique de moins d* environ 1,3 g/cm^ et en 

25 frittant la preforme par chauffage a une temperature de 
250 a 350° C environ de maniere a ohtenir un article de 
forme determinee, l 1 additif ayant ete present durant la 
precipitation du poly (meta-phenylene isophtalamide). 
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